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Method for the distillation separation of an azeotropic mixture. 
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Abstract 



1 A process for separating a mixture which is azeotropic or behaves almost azeotropically and is difficult to 
separate by distillation, into two pure or substantially pure fractions by distillation, by adding a further 
component, using a procedure which is similar to extractive distillation and is carried out in a distillation 
column, a section of which is divided into a feed part and a take-off part by a separating means which is 
effective in the longitudinal direction and prevents cross-mixing of liquid streams and/or vapor streams 
wherein the azeotropic mixture is fed in part-streams to the feed part and to the take-off part, in each case at 
or near the top, and one of the two pure or substantially pure fractions is removed as overhead product from 
the distillation column, and the other fraction is removed as side product from the take-off part, the side 
product passing from the feed part into the take-off part only at the lower end of the separating means. 
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© Verfahren zurdestillativenZerlegung eines azeotropan Stoffgemisches. 

Verfahren zuraesttliaiiven Zeriegung eines azeotropen 
Oder sich annahernd azeotrop verhaltenden, schwer destilla- 
tiv trennbaren Stoffgemisches in zwei reine oder weitgehend 
reine Fraktionen durch Zugabe einer Zusatzkomponente - 
analog einer Extr8ktivdestillation - mittels einer Destiliations- 
kolonne, die in einem Teilbereich durch eine in Langsrich- 
tungwirksame Trenneinrichung, die eine Quervermischung 
von Flussigkeits- und/oder Brudenstromen ganz oder teilwei- 
se verhindert, in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil 
unterteilt ist, wobei dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil 
das azetrope Stoffgemisch in Teilstromen jeweils am Kopf 
oder in der N8he des Kopfes zugefuhrt wird, und die zwei 
reinen oder weitgehend reinen Fraktionen als Kopfprodukt 
aus der Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus dem 
Entnahmeteil abgezogen werden. 
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Verfahren zur deatillativen Zerlegtmg einea azeotropen Stoffgemiachea 

~ anal °8 elner B*traktivdeatillation - mlttela einer Deatilla tlonakolonne 

05 Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem Oberbegriff dea Anapruchs 1. 

Ea iat bekannt, zur deatillativen Zerlegung einee azeotropen Zweiatoffge- 
miachea in aeine Einzelkomponenten verachiedene destillative Verfahren 
einzuaetzen. Diea eind im veaentlichen die Zweidruckdestillation, die 
10 azeotrope Deatillation und die extraktive Deatillation. Dieae 3 Destilla- 
tionaverfahren aind auefiihrlich im Lehrbuch von R. Billet, "Industrielle 
Deatillation", Jahr 1972, Seiten 223 bia 231 beachrieben. 

Als Nachteil erweist aich bei alien 3 Destillationsverfahren, daJ3 min- 
15 destens 2 Destillationskolonnen zur Auftrennung dea azeotropen Zweistoff- 
gemisches notwendig aind. Daraus reaultiert apparativ und mefl- und regel- 
techniach ein erhShter Aufwand. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, die destillative Zerlegung von 
20 azeotropen Zweistoffgemischen zu vereinfachen, d.h. in einem einstufigen 
Destillationsverfahren, mittels einer Destillationskolonne, durchzufiih- 



ren. 



Diese Aufgabe wird durch die kennzeichnenden Merkmale dea Anspruchs 1 
25 gelost. 

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
und wird im folgenden naher beschrieben. 

30 Es zeigen 

Figur 1 

ein achematisches Verfahrensflieflbild einer Destillationskolonne, bei der 
das azeotrope Zweistoffgemiach dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil in 
35 Teilstromen jeweils am Kopf zugefiihrt werden. 

Figur 2 

ein achematisches Verfahrensflieflbild einer Destillationskolonne, bei der 
das azeotrope Zweistoffgemiach ausschliefllich dem Zulaufteil zugefiihrt 
AO wird. 

Gemafl Figur 1 wird elne Destillationskolonne 1 - im folgenden Kolonne 1 
genannt - durch eine in Langsrichtung wirksame Trenneinrichtung 2 in 
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einen Zulaufteil 3 und einen Entnahmeteil A unterteilt. Der Entnahmeteil 
A ist am oberen Ende der Trenueinrichtung 2 durch einen Flussigkeitssamm- 
ler 5 tiblicher Bauart s abgeschlossen, dafl die von oben aus dem nicht 
unterteilten oberen Bereich 6 der Kolonne 1 herabstromende Fllissigkeit 

05 vollstandig in den Zulaufteil 3 der Kolonne abgeleitet wird, so dafl von 
dem nicht unterteilten oberen Bereich 6 keine Zusatzkomponente E (Extrak- 
tionsmittel) in den Entnahmeteil 4 gelangen kann. Dem Kopf des oben offe- 
nen Zulaufteils 3 und dem Kopf des oben Dampf durchlassenden, jedoch Flus- 
sigkeit absperrenden Entnahmeteils A werden in Teilstromen da6 a2eotrope 

10 Zweistoffgemisch A,B zugegeben. Die Zufuhr des Teilstroms am Kopf des 
Entnahmeteils A entspricht der erforderlichen FlUssigkeitsmenge fur den 
S toff aus tausch innerhalb des Entnahmeteils A, Diese Funktion erkl&rt, dafi 
dieser Zulauf strom bevorzugt fliissig und mlt moglichst niedriger Tempera- 
tur zugegeben wird, urn die Menge mBglichst klein zu halten. Gemafl Figur 1 

15 wird demnach das azeotrope Zweistoffgemisch A,B in Teilstromen jeweils 
dem Kopf oder in der Kfihe des Kopfes des Zulaufteils und Entnahmeteils 
zugegeben, wfihrend die sich in der Zusatzkomponente E schlecht ldsende 
Komponente A des Zweistoff gemisches in Ublicher Weise iiber Kopf der 
Kolonne abdestilliert wird, und die sich in der Zusatzkomponente E leicht 

20 Ibeende Komponente B des Zweiatoff gemisches dampffQrmig oder fliissig aus 
dem Entnahmeteil abgezogen wird. Die Zusatzkomponente E wird wie bei der 
bekannten extraktiven Destination in den oberen nicht unterteilten Be- 
reich der Kolonne zugefahren und als Sumpfprodukt rein oder mit geringen 
Res ten der sich leicht losenden Komponente B als Sumpfprodukt abgezogen 

25 und gegebenenf alls im Kreislauf wieder der Kolonne zugefuhrt. 



Gemafl Figur 2 ist der Entnahmeteil A am Kopf gegen den nicht unterteilten 
oberen Bereich 6 dicht abgeschlossen. Des weiteren ist der Kopf des Ent- 
nahmeteils A mit einem Kondensator 7 fur die Teil- oder Totalkondensation 
30 der aus dem Entnahmeteil A abzuziehenden sich leicht ISsenden Kompo- 
nente B des Zweis toff gemisches ausgeriistet. Der Entnahmeteil A entspricht 
bier der nachgeschalteten VerstSrkungssaule bei der bekannten extraktiven 
Destination zur Trennung der sich in der Zusatzkomponente leicht IBsen- 
den Komponente von der Zusatzkomponente (Extraktionsmittel). 

35 

Im Gegensatz zu einf achen Destillationen in lSngsunterteilten Kolonnen 
ist die erfindungsgemfLBe Ausfuhrung der Extraktivdestillation dadurch 
gekennzeichnet , dafi die im Entnahmeteil abgezogene Seitenf raktion nur am 
unteren Ende der Lfitngsunterteilung vorbei vom Zulauf- in den Entnahmeteil 
AO gelangt. Abgesehen vom Sonderfall einer Totalkondensation des im Entnahme- 
teil auf Bteigenden Briidens am oberen Ende der LSngsunterteilung kann sbgar 
eine Stromung in umgekehrter Richtung stattfinden, d.h. eine Teilmenge 
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der itn Seitenabzug zu entnehmenden Fraktlon gelangt am oberen Ende der 
LMngsunterteilung aus dem Entnahmeteil zurttck in den beren gem e ins amen 
Kolonnenbereich bzw. den Zulaufteil. 

05 Der entscheidende Vortell dee erf indungsgemSGen Verfahrens liege darin, 
die Trennung eines azeotropen Zweistof f gerai6ches in seine Einzelkomponen 
ten mittels einer Destillationskolonne durchzufuhren. 
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Patentansprttche 

1. Verfahren zur destillativen Zerlegung eines azeotropen oder sich an- 
nahernd azeotrop verhaltenden, schwer destillativ trennbaren Stoff- 

05 gemlsches in zwei reine oder weitgehend reine Fraktionen durch Zugabe 

einer Zusatzkomponente - analog einer Ex traktivd est illation - mittels 
einer Destillationskolonne, die in einem Teilbereich durch eine in 
Lfingsrichtung wirksame Trenneinrichtung, die eine Quervermischung von 
Flussigkeite- und/oder Briidenstrdmen ganz oder teilwei6e verhindert, 

10 in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil unterteilt ist, dadurch 

gekennzeichnet , dafl dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil das azeotrope 
Stoffgemi8ch in TeilatrBmen jeweils am Kopf oder in der Nahe des 
Kopfes zugefuhrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend reinen Frak- 
tionen als Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenpro- 

15 dukt aus dem Entnahmeteil abgezogen werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daO dem Zulaufteil 
das azeotrope Stof f gemisch am Kopf oder in der Nahe des. Kopfes zuge- 
filhrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend reinen Fraktionen als 

20 Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus 

dem Entnahmeteil abgezogen werden^ 

Zeichn. 
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